
IM^T ORGANISATION MOND1ALE DE LA PROPRIETE INTELLECTUELLE 

X J. Bureau international 

DEMANDE INTERNATIONALE PUBLIEE EN VERTUDU TRATTE DE COOPERATION EN MAnfiRE-tJE BREVETS (PCT) 



(51) Classification Internationale des brevets 6 : 
A61K 7/48, 7/06 



Al 



(11) Numero de publication interna tionale: WO 99/47111 
(43) Date de publication internationale:23 septembre 1999 (23.09.99) 



(21) Numero de la demande Internationale: PCT/FR99/00609 

(22) Date de depot international: 17 mars 1999 (17.03.99) 



(30) Donnees relatives a la prioritl: 

98/03250 17 mars 1998 (17.03.98) 



FR 



(71) Deposant (pour tous les Etais disignis sauf US): L'OREAL 
[FR/FR]; 14, rue Royale, F-75008 Paris (FR). 

(72) Inventeurs; et 

(75) Inventeurs/D^posants (US settlement): TERREN, Na- 
dia [FR/FR]; 29 bis, avenue du Panorama, F-92340 
Bourg-la-Reine (FR). ROUX, Marie-Martine [FR/FR]; 13, 
place du Roussillon, F-91200 Athis-Mons (FR). FAVRE, 
Sophie [FR/FR]; 1, allee du Jura. F-94550 Chevilly-Larue 
(FR). 

(74) Mandataire: BREDEVILLE, Odile; L'Oreal - D.P.I., 6, rue 
Bertrand Sincholle, F-92585 Clichy Cedex (FR). 



(81) Etats designes: AE, AL, AM, AT, AU, AZ, BA, BB, BG, BR, 
BY, CA, CH, CN, CU, CZ, DE, DK, EE, ES, FI, GB, GD, 
GE, GH, GM, HR, HU, ID, IL, IN, IS. JP, KE, KG, KP, 
KR, KZ, LC, LK, LR, LS. LT, LU, LV, MD, MG, MK, 
MN, MW, MX, NO, NZ, PL, PT, RO, RU, SD, SE, SG, 
SI, SK, SL, TJ, TM, TR, TT, UA. UG, US, UZ t VN, YU, 
ZA, ZW, brevet ARIPO (GH, GM, KE, LS. MW, SD, SL, 
SZ, UG, ZW), brevet eurasien (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, 
RU, TJ, TM), brevet europeen (AT, BE, CH, CY, DE, DK, 
ES. FI, FR, GB, GR, IE, IT, LU, MC, NL, PT, SE), brevet 
OAPI (BF, BJ, CF, CG, CI. CM, GA, GN, GW, ML. MR, 
NE, SN. TD, TG). 



Publiee 



Avec rapport de recherche internationale. 
Avant V expiration du dilai privu pour la modification des 
revendications t sera republiie si des modifications sont 
regues. 



(54) Title: 



(54) Titre: 



USE OF A SILICONE SURFACTANT OF ALKYL-DIMETHICONE COPOLYOL TYPE FOR PREPARING SOLID 
WATER-IN-OIL COSMETIC EMULSIONS AND RESULTING SOLID WATER-IN-OIL EMULSIONS 

UTILISATION D*UN TENSIO-ACTIF SILICONE DU TYPE ALKYLDIMETHICONE COPOLYOL POUR LA PREPARA 
TION D'EMULSIONS COSMETIQUES SOLIDES EAU-DANS-HUILE ET EMULSIONS SOLIDES EAU-DANS-HUILE 
AINSI OBTENUES 
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(57) Abstract 

The invention concerns the use of a silicone surfactant of alkyl-dimethicone polyol type of formula (I) wherein: PE - (-C2H40)x 
(-C3H60)y-H; x - 0 to 50; y « 0 to 30, x and y not being 0 simultaneously; o - 1 to 100; m - 1 to 40; n - 1 to 200; p - 1 to 17 and q - 
I to 5. for preparing a solid water-in-oil emulsion, comprising an aqueous phase emulsified by said surfactant, in a fatty phase composing 
at least an oil and at least a wax. The invention also concerns a solid water-in-oil type emulsion, in particular a non-transferring make-up 
base, as defined above. 
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(57) Abregd 

La presente invention conceme l*utilisation d*un tensio-actif silicon^ de type alkyldimdthicone copolyol de Formule (I) t dans laquelle: 
PE - (-C2H40)x (-C3H60)y - H, x - 0 a 50, y - 0 a 30, x et y n'etont pas simultanement 0, o = 1 a 100, m - 1 a 40, n - 1 a 200, 
p=la17etq«la5. pour la preparation d'une Emulsion solide eau-dans-huile, comportant une phase aqueuse emulsionnee par ledit 
tensio-actif, dans une phase grasse comportant au moins une huile et au moins une cire. L* invention conceme 6galement une emulsion 
solide de type eau— dans-huile, en particulier un fond de teint sans transfert, telle que d6finie ci-dessus. 
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Utilisation d'un tensio-actif silicone du type alkyldimethicone copolyol 
pour la preparation d'emulsions cosmetiques solides eau-dans-huile et 
emulsions solides eau-dans-huile ainsi obtenues. 

5 La presente invention concerne I'utilisation d'un tensio-actif silicone du type 
alkyldimethicone copolyol pour la preparation d'emulsions cosmetiques solides 
eau-dans-huile, ainsi que les emulsions cosmetiques solides eau-dans-huile, 
en particulier les fonds de teint. 

10 Dans le domaine cosmetique, les emulsions eau-dans-huile (E/H) sont 
couramment utilisees car elles permettent de former a la surface de la peau un 
film qui previent la perte d'eau transepidermique et protege la peau des 
agressions exterieures. 

15 Compte tenu des exigences des consommateurs vis-a-vis de ce type 
d'emulsions, qui doivent avoir en meme temps une bonne qualite cosmetique 
qui se traduit en terme d'aspect, de texture et de facilite d'application, de 
bonnes proprietes protectrices, une bonne tenue, ainsi qu'une bonne 
resistance a la sueur et au sebum, il est tres avantageux de pouvoir obtenir 

20 des emulsions presentant toutes ces proprietes sans presenter les 
inconvenients des emulsions E/H classiques. 

Les emulsions solides du type fond de teint comprennent generalement des 
corps gras tels que des huiles et des cires solides, de I'eau et une phase 
25 particulate generalement composee de charges et de pigments. 

Ces compositions, lorsqu'elles sont appliquees sur la peau, presentent 
toutefois I'inconvenient de transferer, c'est-a-dire de se deposer au moins en 
partie, en laissant une trace, sur certains supports avec lesquels elles peuvent 
30 etre mises en contact, et notamment un vetement ou la peau. II s'ensuit une 
persistence mediocre du film sur la peau, d'ou la necessite de renouveler 
regulierement I'application de la composition de fond de teint. 
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Un autre inconvenient des compositions de Tart anterieur reside dans une 
mauvaise dispersion des pigments, conduisant a une emulsion qui n'est pas 
homogene. 

5 

La demande de brevet JP-A-03261707 decrit des compositions cosmetiques 
solides du type emulsion eau-dans-huile contenant des huiles de silicone, des 
cires solides et de I'eau, et renfermant egalement des poudres spheriques. 

10 Les emulsifiants utilises peuvent etre des organopoly-siloxanes modifies par 
des polyoxyalcoylenes comme les dimethicone copolyols. 

Les emulsions solides obtenues, a savoir des fonds de teint, sont, non 
homogenes, grossieres, d'aspect microscopique et macroscopique non 
15 conformes et les pigments ne sont pas bien disperses. 

La presente invention a pour but de pallier ces inconvenients et propose une 
emulsion solide E/H homogene, dans laquelle les pigments, les colorants et 
les huiles sont bien disperses, douce, glissante, ayant une tres bonne tenue 
20 ainsi qu'une bonne persistance sur la peau. 

La demanderesse a decouvert de maniere surprenante et inattendue qu'en 
utilisant un tensio-actif silicone particulier du type alkyldimethicone copolyol, 
en association avec au moins une huile et au moins une cire, on pouvait 
25 obtenir une emulsion solide eau-dans-huile presentant les caract§ristiques 
recherchees et qui presente egalement I'avantage de ne pas transferer. 

Uinvention a done pour objet Tutilisation d'un tensio-actif silicone du type 
alkyldimethicone copolyol dont la formule est indiquee ci-dessous, pour la 
30 preparation d^mulsions solides du type eau-dans-huile, comportant une 
phase aqueuse emulsionnee par ledit tensio-actif dans une phase grasse 
comportant au moins une huile et au moins une cire. 
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Un autre objet de I'invention est une 'emulsion cosmetique solide eau-dans- 
huile, caracterisee en ce qu'elle comprend une phase aqueuse emulsionnee a 
l-aide d'un tensio-actif silicone du type alkyldimethicone copolyol de formule 
indiquee ci-dessous, dans une phase grasse comportant au moins une huile et 
au moins une cire. 



[.'invention a egalement pour objet un precede de maquillage de la peau et/ou 
du cuir chevelu, caracterise par le fait qu'on applique sur la peau et/ou sur le 
1 0 cuir chevelu une emulsion solide telle que defmie ci-dessus. 

La demanderesse a constate que ('emulsion solide selon I'invention s'applique 
et s'etale facilement de facon homogene, presente de bonnes proprietes 
d'hydratation et de bonnes proprietes cosmetiques, car elle est douce et 
15 glissante. Le film obtenu presente egalement une texture legere et reste 
confortable a porter tout au long de la journee. 

De plus, I'emulsion appliquee sur la peau presente Tavantage de ne pas 
migrer dans les plis de la peau et/ou les rides du visage. 



20 



25 



L'emulsion selon I'invention presente une texture homogene. On peut ajouter a 
I'emulsion selon I'invention des additifs tout en conservant une emulsion 
stable. L'emulsion selon I'invention est done compatible avec un grand nombre 
d'adjuvants cosmetiques. 

Le tensio-actif silicone du type alkyldimethicone copolyol utilise selon 
I'invention a pour formule : 



30 
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dans laquelle : 

PE = (-C2H40)x (-C3H60)y - H, 
x = 0 a 50, 

y = 0 a 30, x et y n'etant pas simultanement 0, 

o = 1 a 100, 

m = 1 a 40, 

n = 1 a 200, 

p = 1 a 17 et 

q = 1 a 5. 



20 Et de preference, 

o = 1 a 25, 
m = 1 a 10, 
n = 1 a 100. 

25 

De tels tensio-actifs silicones sont des produits commerciaux, et on peut citer 
a titre d'exemples les composes vendus sous les denominations : 

- "ABIL WE 09" par la Societe GOLDSCHMIDT qui repond a la formule ci- 
30 dessus et pour lequel : 



o = 21, 



BNSDOCID: <WO ©9471 1 1A1_I_> 



WO 99/47111 



m = 4, 
n = 73, 
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5 - "ABIL WS 08" et "ABIL EM 90", par la Societe GOLDSCHMIDT, 

- "218-1138", par la Societe GENERAL ELECTRIC, qui repond a la formule ci- 
dessus et pour lequel 



PE = (C 2 H 4 0) 12 -H 
10 o = 2 
m = 8 
n = 20 
P = 9 
q = 3. 

On utilise de preference le produit "ABIL WE 09", qui est un melange de 
cetyldimethicone copolyol (denomination CTFA), de polyglyceryl-4 isostearate 
et de laurate d'hexyle (33,3 % / 33,3 % /33,4 %). 

20 

Le tensio-actif silicone alkyldimethicone copolyol est utilise a raison de 0,5 a 
40% en poids sur la base du poids total de l'emulsion, et de preference a 
raison de 2 a 12% en poids. 

25 La phase grasse de l'emulsion solide selon Invention comprend au moins une 
huile et au moins une cire. 

L'emulsion selon Invention comprend avantageusement 10 a 40 % en poids, 
et de preference 18 a 30 % en poids, par rapport au poids total de l'emulsion, 
30 d'au moins une huile. 

L'emulsion selon ('invention comprend de preference au moins une huile de 
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silicone. 

A titre cTexemples d'huiies de silicones utilisees dans 1'invention, on peut citer : 

5 - les silicones volatiles cycliques ayant de 3 a 8 atomes de silicium et de 
preference 4 a 6, comme par exemple le cyclotetra-dimethylsiloxane, le 
cyclopentadimethylsiloxane ou le cyclohexa-dimethylsiloxane; 

- les cyclocopolymeres du type dimethylsiloxane/methyl-alkylsiloxane, tels que 
la "silicone FZ 3109", vendue par la Societe UNION CARBIDE, qui est un 

1 0 cyclocopolymere dimethylsiloxane/methyl 
-octylsiloxane; 

- les silicones volatiles lineaires ayant de 2 a 9 atomes de silicium, par 
exemple I'hexamethyldisiloxane, Thexylheptamethyl-trisiloxane et 
I'octylheptamethyltrisiloxane; 

15 - les polyalkylsiloxanes a groupements terminaux trimethyl-silyle, de 
preference ceux dont la viscosite a 25°C est inferieure ou egale a 0,06 m 2 /s, 
parmi lesquels on peut citer les polydimethylsiloxanes lineaires, et notamment 
ceux vendus sous la denomination "DOW CORNING FLUID 200" par la 
Societe DOW CORNING, et les alkylmethylpolysiloxanes tels que la 

20 cetyldimethicone (denomination CTFA) ; 

- les huiles de silicone phenylees. 

Les huiles de silicones volatiles sont preferees pour etre utilisees dans 
rinvention. 

25 

A titre d'huiies volatiles utilisees preferentiellement selon rinvention, on peut 
egalement citer les huiles hydrocarbonees ayant de 8 a 16 atomes de 
carbone, et notamment les huiles isoparaffiniques volatiles en C8-C16 comme 
I'isododecane, Tisodecane et Tisohexadecane. 

30 

L'emulsion selon rinvention peut egalement contenir d'autres huiles et corps 
gras pateux. 
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Les composes gras pateux peuvent etre definis a I' aide d'au moins I'une des 
proprietes physico-chimiques suivantes : 

5 - une viscosite de 0,1 a 40 Pa.s. de preference 0,5 a 25 Pa.s, mesuree a 40°C 
avec un viscosimetre rotatif CONTRAVES TV equipe d'un mobile MS-r3 ou 
MS-r4, a la frequence de 60 Hz, 

- un point de fusion de 25-70°C, de preference 25-55°C. 

10 Parmi les autres huiles pouvant etre utilisees selon Invention, on peut 

citer : 

- les huiles minerales telles que I'huile de paraffine, I'huile de vaseline, 

- les huiles animates telles que le perhydrosqualene, 

15 - les huiles vegetales telles que les huiles d'abricot, de sesame, d'amande 
douce, de calophyllum, de palme, de ricin, d'avocat, de jojoba, d'olive ou de 
germes de cereales telles que I'huile de germes de ble, 

- les esters ramifies en C8-C16 comme le neopentanoate d'iso-hexyle, 

- les esters et les ethers de synthese comme les huiles de formule R1COOR2 
20 dans laquelle R1 represente le reste d'un acide gras superieur comportant de 

6 a 29 atomes de carbone et R2 represente une chaine hydrocarbonee 
contenant de 3 a 30 atomes de carbone, telles que I'huile de Purceliin, le 
myristate d'isopropyle, le palmitate d'ethyl-2 hexyle, le stearate d'octyl-2 
dodecyle, I'erucate d'octyl-2-dodecyle, I'isostearate d'isostearyle, le propionate 

25 d'arachidyle, le benzoate d'octyl-2 dodecyle ; les esters hydroxyles comme 
I'isostearyl lactate, I'octylhydroxystearate, I'hydroxystearate d'octyldodecyle, le 
diisostearylmalate, le citrate de triisocetyle ; les esters de polyols comme le 
dioctanoate de propylene glycol, le diheptanoate de neopentylglycol, le 
diisononanoate de diethylene glycol et les esters du pentaerythritol ; 

30 - les alcools gras ayant de 12 a 16 atomes de carbone comme 
Toctyldodecanol. le 2-butyloctanol, le 2-hexyldecanol, le 2- 
undecylpentadecanol, I'alcool oleique ; 
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- les huiles fluorees parmi iesquelles on peut citer les perfluoropolyethers 
comme les produits vendus sous la denomination commerciale "FOMBLIN" 
par la societe MONTEFLUOS, ainsi que les silicones fluorees telles que les 
trifluoromethyl (C1-C4) alkyl dimethicones, par exemple celle vendue sous la 

5 denomination commerciale "X 22819" par la societe SHIN ETSU ; et 

- leurs melanges. 

De fagon avantageuse, Pemulsion cosmetique selon I'invention comprend 
egalement 3 a 15 % en poids, et de preference 3 a 10 % en poids, sur la base 
10 du poids total de I'emulsion, d'au moins une cire vegetale, minerale, animale 
et/ou synthetique. 

A titre de cires pouvant etre utilisees selon I'invention, on peut citer les cires 
d'origine animale telles que la cire d'abeilles, le spermaceti, la cire de lanoline 
et les derives de lanoline, les cires vegetates telles que la cire de Camauba, 
de Candellila, d'Ouricury, du Japon, le beurre de cacao ou les cires de fibres 
de liege ou de canne a sucre, les cires minerales, par exemple de paraffine, 
de vaseline, de lignite ou les cires microcristallines ou les ozokerites, les cires 
synthetiques parmi Iesquelles les cires de polyethylene, de 
polytetrafluoroethylene et les cires obtenues par synthese de Fisher-Tropsch 
ou encore les cires de silicone, les huiles hydrogenees concretes a 25°C telles 
que Thuile de ricin hydrogenee, I'huile de jojoba hydrogenee, I'huile de palme 
hydrogenee, le suit hydrogene, Thuile de coco hydrogenee et les esters gras 
concrets a 25°C comme le stearate d'alkyle en C20-C40 vendu sous la 
denomination commerciale "KESTER WAX K82H" par la society KOSTER 
KEUNEN. 

Les cires de silicone utilisables dans la composition selon Tinvention peuvent 
etre des polysiloxanes lineaires substitues. On peut citer, par exemple, les 
30 cires de silicone polyether, les alkyl ou alkoxy-dimethicones ayant de 16 a 45 
atomes de carbone. On peut egalement citer les alkyl methicones comme la 
C30-C45 alkyl methicone vendue sous la denomination commerciale "AMS 



15 



20 



25 
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De preference, on utilise une cire ou un melange de cires apte a conferer a 
I'emulsion solide selon Invention une force de penetration superieure ou egale 
5 a 50 grammes (g). 

Dans la presente demande, cette force de penetration est mesuree selon le 
protocole suivant : en fin de preparation de I'emulsion, cette derniere est 
coulee dans une coupelle et est maintenue 24 heures a 20* C. On mesure 
alors sur cette emulsion solide la force de penetration a I'aide d'un appareil 
analyseur de texture de marque STEVENS, au mobile de mesure TA24, 
diametre de 4 mm, a une Vitesse de penetration de 0,5 mm/s et a la 
profondeur de penetration preselectionnee de 2 mm. La force de penetration 
exprimee en grammes se lit sur I'appareil. 



10 



15 



De preference, on utilise une cire choisie parmi la cire de polyethylene, I'huile 
de jojoba hydrogenee, I'ozokerite ou leurs melanges. 

De preference encore, I'emulsion selon ('invention comprend de la cire de 
20 polyethylene. Encore plus preferentiellement, I'emulsion selon ('invention 
comprend un melange de cire de polyethylene et d'huile de jojoba 
hydrogenee. 

La phase aqueuse de I'emulsion selon Invention peut represents 0,5 a 60 % 
25 en poids du poids total de I'emulsion. 

Elle peut comprendre de I'eau ou une eau florale telle que de I'eau de bleuet. 

La phase aqueuse selon ('invention peut comprendre 0 a 14 % en poids de 
30 monoalcools inferieurs en C2-C6 et/ou de polyols tels que le glycerol, le 
butyleneglycol, I'isopreneglycol et le propyleneglycol et des agents de 
stabilisation de I'emulsion, par exemple le chiorure de sodium, le dichlorure de 
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magnesium et le sulfate de magnesium. 

En outre, I'emulsion seion ('invention peut comprendre un ou plusieurs agents 
epaississants dans des concentrations allant de preference de 0 a 6% en 
5 poids par rapport au poids total de I'emulsion. 

L'emulsion selon I'invention peut egalement comprendre une phase 
particulate qui peut comprendre des pigments et/ou des nacres et/ou des 
charges habituellement utilises dans le domaine de la cosmetique et du 
10 maquillage. L'homme du metier veillera cependant a selectionner ces 
composes pour un transfert minimum. 

Les pigments peuvent etre presents dans I'emulsion a raison de 0 a 30 % en 
poids, par rapport au poids total de I'emulsion, et de preference a raison de 2 a 

15 20 %. lis peuvent etre blancs ou colores, mineraux et/ou organiques, de taille 
usuelle ou nanometrique. On peut citer, parmi les pigments et les 
nanopigments mineraux, les dioxydes de titane, de zirconium ou de cerium, 
ainsi que les oxydes de zinc, de fer ou de chrome, les nanotitanes et le bleu 
ferrique. Parmi les pigments organiques, on peut citer le noir de carbone, et 

20 les laques de baryum, strontium, calcium, aluminium et le carmin de 
cochenille. 

Par charges, i! faut comprendre des particules incolores ou blanches, 
minerales ou de synthese, lamellaires ou non lamellaires. Par nacres, il faut 
25 comprendre des particules irisees, notamment produites par certains 
mollusques dans leur coquille ou bien synthetisees. Ces charges et nacres 
servent notamment a modifier la texture de la composition. 

Les charges peuvent etre presentes dans I'emulsion a raison de 0 a 25 % en 
30 poids, par rapport au poids total de I'emulsion, de preference 0 a 10 %. On 
peut citer notamment le talc, le mica, la silice, le kaolin, le Teflon, I'amidon, le 
nitrure de bore, les poudres de Nylon (ORGASOL notamment) et de 
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polyethylene, les microspheres de copolymers telles que I'Expancel (NOBEL 
INDUSTRIE), le Polytrap (DOW CORNING) et les microbilles de resine de 
silicone (Tospearl de TOSHIBA, par exemple). 

5 Les nacres peuvent etre presentes dans I'emulsion a raison de 0 a 20 % en 
poids, par rapport au poids total de I'emulsion, de preference de 2 a 15 %. 

Les nacres utilisables selon ('invention sont par exemple le mica recouvert 
d'oxyde de titane, d'oxyde de fer, de pigment nature! ou d'oxychlorure de 
10 bismuth, ainsi que le mica titane colore. 

L'emulsion selon Invention peut comprendre en outre tous additifs 
usuellement utilises dans le domaine cosmetique, tels que des antioxydants, 
des colorants, des parfums, des huiles essentielles, des conservateurs, des 
15 actifs cosmetiques, des hydratants, des vitamines, des sphingolipides, des 
filtres solaires, des polymeres liposolubles, notamment hydrocarbones, tels 
que le polybutene, les polyalkylenes, les polyacrylates et les polymeres 
silicones compatibles avec les corps gras. Bien entendu, I'homme du metier 
veillera a choisir ce ou ces eventuels composes complementaires, et/ou leur 
20 quantite, de maniere telle que les proprietes avantageuses de la composition 
selon Invention ne soient pas, ou substantiellement pas, alterees par 
I'adjonction envisagee. Ces additifs peuvent etre presents dans la composition 
a raison de 0 a 15% en poids. 

25 Les emulsions selon Invention peuvent se presenter sous la forme d'un 
produit cosmetique et notamment sous la forme d'un produit de maquillage, en 
particulier un fond de teint, un fard a joues ou a paupieres, ou un rouge a 
levres. 

30 Elles peuvent egalement se presenter sous forme non coloree, contenant 
eventuellement des actifs cosmetiques. 
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Les exemples qui suivent servent a illustrer invention sans toutefois presenter 
un caractere limitatif. Dans ces exemples, les quantites sont donnees en 
pourcentage de poids par rapport au poids total de la composition. 



EXEMPLE 1 



La Demanderesse a realise le fond de teint suivant : 



PHASE H 



- Huile de jojoba hydrogenee 5,6 % 

- Conservateur 0,3 % 
15 - Cire de polyethylene (PM : 500) 2,9 % 

- Cire de polytetrafluoroethylene 7 % 

- Melange de poly methylcetyl dimethyl methyl- 
siloxane oxyethylene oxypropylene, isostearate 
polyglycerole (4 moles) et laurate d'hexyle, 

20 vendu sous la denomination "ABIL WE 09" 

par la Societe GOLDSCHMIDT 9 % 

SILICONE S 

25 - Cyclohexadimethylsiloxane (viscosite : 8.10-6 m2/s) 24,3 % 

PIGMENTS P 

-Oxydes defer 2,9 % 

30 - Oxyde de titane 7,1 % 

PHASE E 
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- Eau demineralisee sterilisee 

- Propyleneglycol 

- Conservateur 

5 - Sulfate de magnesium, 7 H20 



On pese ensemble les composes de la phase H que I'on chauffe a 100°C. 

Apres homogeneisation, on la refroidit a 80 °C puis on additionne la silicone S. 
10 Les pigments P sont ensuite disperses dans le melange H+S. 

Apres homogeneisation, on ajoute lentement la phase E, prealablement 

chauffee a 80 °C, en agitant a I'aide d'un agitateur type Moritz et en 

conservant au cours de I'addition une temperature minimale de 75 °C. 

On coule le produit et on obtient un fond de teint compact homogene, qui 
15 s'etale bien, qui conduit a un maquillage tres nature! et tres doux, qui presente 

une bonne tenue cosmetique et qui ne transfere pas. 

Cette composition a une force de penetration, mesuree sur un appareil 
STEVENS comme decrit dans le texte ci-dessus, superieure a 50 grammes. 

20 

EXEMPLE 2 : COMPARATIF : Fond de teint selon I' Art anterieur 

On a reproduit I'exemple 5 de la demande JP-A-03261707. 

25 

PHASE H 

- Paraffine (cire minerale) 

- Melange dimethicone copolyol, cyclopentasiloxane, 
30 eau (10/88/2), vendu sous la denomination "Q2-3225 C" 

par la Societe DOW CORNING 

- Camphre 



4 % 



30 % 
0,1 % 
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- Menthol 0,1 % 

- Cellulose microcristalline 3 % 

PIGMENTS P 

- Dioxyde de titane enrobe de polydimethylsiloxane 15 % 

- Oxyde de fer jaune enrobe de polydimethylsiloxane 3 % 

- Oxyde de fer rouge enrobe de polydimethylsiloxane 1 % 

- Oxyde de fer noir enrobe de polydimethylsiloxane 0,2 % 



PHASE E 

-Eau 33 % 

15 -Ethanol 5 % 

- Polyethyleneglycol 5 % 

- p-hydroxybenzoate de methyle 0,3 % 

On prepare un fond de teint compact selon le mode operatoire ci-dessus. 
20 On obtient un fond de teint de couleur heterogene, qui est inhomogene, dont 
les pigments sont mal disperses et qui est reche et sec a Implication. 



25 EXEMPLE 3 : 

La Demanderesse a realist les trois compositions A, B, et C suivantes, en 
faisant varier la nature de la cire : 

30 PHASE H 

- cire 6,3 % 
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- conservateur 

- Melange de poly methylcetyl dimethyl methyl- 
siloxane oxyethylene oxypropylene, isostearate 
polyglycerole (4 moles) et laurate d'hexyle, 

5 vendu sous la denomination "ABIL WE 09" 
par la Societe GOLDSCHMIDT 

SILICONE S 

10 - Cyclohexadimethylsiloxane (viscosite : 8.10-6 m2/s) 
PIGMENTS P 

- Oxydes de fer 
15 - Oxyde de titane 

PHASE E 

- Eau demineralisee sterilisee 
20 - Propyleneglycol 

- Conservateur 

- Sulfate de magnesium, 7 H20 
avec : 

25 



30 



PCT/FR99/00609 

0,3 % 



9 % 



2,9 % 
7,1 % 



38,5 % 
1 % 
0,4 % 
1 % 
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Composition 


A 


B 


C 


Nature de la cire 


huile de jojoba 
hydrogenee 


polyethylene 


camauba 


Force de 
penetration (en g) 


74 


101 


11 


Aspect apres 
coulage a chaud 


solide 
non lisse 


solide 


mou 


Observation au 
microscope 


emulsion fine mais 
pas tres reguliere 


emulsion fine 
reguliere 


petits crista ux 



Ces trois emulsions ont ete preparees comme dans Texemple 1 . La force de 
penetration a ete mesuree sur un appareil STEVENS comme decrit dans le 
texte ci-dessus. 

L'emulsion C qui ne comprend que de la cire de carnauba ne permet pas 
d'obtenir une composition suffisamment solide. 
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REVINDICATIONS 

1. Utilisation d'un tensio-actif silicone de type alkyl-dimethicone copolyol de 
5 formule : 



10 



CHa QH3 
Cl-U— Si — O — Si O- 



(CH 2 ) p 



CH; 



CH 3 

-Si— O- 
I 

(CH 2 ) q 
O 

I 

PE 



CH 3 

I 

Si — O- 



CH 5 



Si — CH, 



CH, 



n 



m 



15 



dans laquelle : 

20 PE = (-C2H40)x (-C3H60)y-H, 
x = 0 a 50, 

y = 0 a 30, x et y n'etant pas simultanement 0, 
o = 1 a 100, 
m = 1 a 40, 
25 n = 1 a 200, 
p = 1 a 17 et 
q = 1 a 5. 

pour la preparation d'emulsions solides eau-dans-huile, comportant une phase 
30 aqueuse emulsionnee par ledit tensio-actif dans une phase grasse comportant 
au moins une huile et au moins une cire. 
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2. Utilisation selon la revendication 1 , caracterisee par le fait que : 

o = 1 a 25, 
5 m = 1 a 10, 
n = 1 a 100. 

3. Utilisation selon la revendication 2, caracterisee par le fait que : 

10 o = 21, 
m = 4, 
n = 73, 

4. Utilisation selon la revendication 3, caracterisee par le fait que le tensio-actif 
15 silicone est un melange de cetyldimethicone copolyol, de polyglycerol-4 

isostearate et de laurate d'hexyle. 

5. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, caracterisee par 
le fait que le tensio-actif silicone alkyldimethicone copolyol est utilise a raison 

20 de 0,5 a 40% et de preference 2 a 12% en poids, par rapport au poids total de 
Temulsion. 

6. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, caracterisee par 
le fait que la phase grasse comprend une huile de silicone. 

25 

7. Utilisation selon la revendication 6, caracterisee par le fait que I'huile de 
silicone est choisie parmi les silicones volatiles cycliques ayant de 3 £ 8 
atomes de silicium, les silicones volatiles lineaires ayant de 2 a 9 atomes de 
silicium, les cyclocopolymeres dimethylsiloxane/ methylalkyl-siloxane, les 

30 polyalkylsiioxanes a groupements terminaux trimethyl-silyle et les huiles de 
silicone phenylees. 
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8. Utilisation selon la revendication 6 ou 7, caracterisee par le fait que I'huile 
de silicone est une huile de silicone volatile. 

9. Utilisation selon la revendication 8, caracterisee par le fait que I'huile de 
5 silicone volatile est choisie parmi le cyclotetradimethyl-siloxane, le 

cyclopentadimethylsiloxane, le cyclohexadimethyl-siloxane, 

Thexamethyldisiloxane, I'hexylheptamethyltrisiloxane et I'octylhepta- 
methyltrisiloxane. 

10 10. Utilisation selon I'une quelconque des revendications 1 a 7, caracterisee 
par le fait que la phase grasse comprend une isoparaffine volatile. 

11. Utilisation selon la revendication 10, caracterisee par le fait qie 
I'isoparaffine volatile est une isoparaffine en C8-C16 choisie parmi 

15 I'isododecane, I'isodecane et I'isohexadecane. 

12. Utilisation selon I'une quelconque des revendications 1 a 11, caracterisee 
par le fait que la phase grasse de I'emulsion solide eau-dans- huile comprend 
en outre des huiles minerales, des huiles d'origine animale, des huiles 

20 vegetales, des esters ramifies en C8-C16, des esters et ethers de synthese, 
des esters hydroxyles, des esters de polyols, des alcools gras, des huiles 
fluorees et leurs melanges. 

13. Utilisation selon I'une quelconque des revendications 1 a 12, caracterisee 
25 par le fait que les huiles sont utilisees a raison de 10 a 40% et de preference 

de 18 a 30 % en poids, par rapport au poids total de I'emulsion. 

14. Utilisation selon I'une quelconque des revendications 1 a 13, caracterisee 
par le fait que la phase grasse comprend au moins une cire ou un melange de 

30 cires apte a conferer a I'emulsion une force de penetration superieure ou egale 
d 50 grammes. 
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15. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 14 caracterisee 
par le fait que la cire est choisie parmi les cires vegetales, minerales, 
animates, synthetiques, les huiles hydrogenees concretes a 25°C, les esters 
gras concrets a 25°C et leurs melanges. 

5 

16. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 15, caracterisee 
par le fait que la cire est choisie parmi la cire de polyethylene, I'huile de jojoba 
hydrogenee, I'ozokerite ou leurs melanges. 

10 17. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 16, caracterisee 
par le fait que la cire est un melange de cire de polyethylene et d'huile de 
jojoba hydrogenee. 

18. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 14, caracterisee 
15 par le fait que les cires sont utilisees a raison de 3 a 15 % et de preference de 

3a 10 % en poids, par rapport au poids total de I'emulsion. 

19. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 18, caracterisee 
par le fait que la phase grasse de I'emulsion solide eau-dans-huile contient en 

20 outre des pigments et/ou des nacres et/ou des charges selectionnes pour un 
transfert minimum. 



20. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 19, caracterisee 
par le fait que la phase aqueuse represente 0,5 a 60 % du poids total de 
25 Temulsion. 



21. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 20, caracterisee 
par le fait que la phase aqueuse comprend de I'eau ou une eau florale, 0 a 14 
% en poids par rapport au poids total de la phase aqueuse de monoalcools 
30 inferieurs en C2-C6 et/ou de polyols et 0 a 6% en poids par rapport au poids 
total de I'emulsion d'un agent epaississant. 
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22. Utilisation selon Tune quelconque des revendications 1 a 21, d'un tensio- 
actif silicone du type alkyldimethicone copolyol de formule indiquee a I'une des 
revendications 1 a 4, pour I'obtention d'un produit de maquillage et notamment 
d'un fond de teint compact sans transfert. 

23. Emulsion cosmetique solide, du type eau-dans-huile, caracterisee par le 
fait qu'elle comporte une phase aqueuse emulsionnee a I'aide d'un tensio-actif 
silicone de type alkyldimethicone copolyol de formule : 



10 



15 



CH, 



CH 3 — Si — O — Si 



CH, 



CH 3 

I 

Si O- 

I 

(CH 2 ) p 
CH 3 



CH 3 

-Si— O- 
I 

(CH^q 
O 

I 

PE 



CH 3 

I 

Si — o- 



CH, 



CH 3 

I 

Si — CH 3 



n 



m 



20 



dans laquelle : 

25 PE = (-C2H40)x (-C3H60)y - H, 
x = 0 a 50, 

y = 0 a 30, x et y n'etant pas simultanement 0, 
o = 1 a 100, 
m = 1 a 40, 
30 n = 1 a 200, 
p = 1 a 17 et 
q = 1 a 5. 
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dans une phase grasse contenant au moins une huile et au moins une cire. 
24. Emulsion selon la revendication 23, caracterisee par le fait que : 

5 

o = 1 a 25, 
m = 1 a 10, 
n = 1 a 100. 

10 25. Emulsion selon la revendication 24, caracterisee par le fait que : 

o = 21, 
m = 4, 
n = 73, 

15 

26. Emulsion selon la revendication 25, caracterisee par le fait que le tensio- 
actif silicone est un melange de cetyldimethicone copolyol, de polyglyceryl-4 
isostearate et de laurate d'hexyle. 

20 27. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 23 a 26, caracterisee 
par le fait qu'elle contient 0,5 a 40 % et de preference 2 a 12 % en poids de 
tensio-actif silicone alkyldimethicone copolyol, sur la base du poids total de 
Pemulsion. 

25 28. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 23 a 27, caracterisee 
par le fait que la phase grasse comprend une huile de silicone. 

29. Emulsion selon la revendication 28, caracterisee par le fait que Phuile de 
silicone est choisie parmi les silicones volatiles cycliques ayant de 3 a 8 
30 atomes de silicium, les silicones volatiles lineaires ayant de 2 a 9 atomes de 
silicium, les cyclocopolymeres dimethylsiloxane/ methylalkylsiloxane, les 
polyalkylsiloxanes a groupements terminaux trimethyl-silyle et les huiles de 
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silicone phenylees. 

30. Emulsion selon la revendication 28 ou 29, caracterisee par le fait que 
I'huile de silicone est une huile de silicone volatile. 

5 

31. Emulsion selon la revendication 30, caracterisee par le fait que I'huile de 
silicone volatile est choisie parmi le cyclotetradimethyl-siloxane, le 
cyclopentadimethylsiloxane, le cyclohexadimethylsiloxane, 
I'hexamethyldisiloxane, I'hexylhepta-methyltrisiloxane et I'octylhepta- 

10 methyltrisiloxane. 

32. Emulsion selon I'une quelconque des revendications 23 a 27, caracterisee 
par le fait que la phase grasse comprend une isoparaffine volatile. 

15 33. Emulsion selon la revendication 32, caracterisee par le fait que 
I'isoparaffine volatile est une isoparaffine en C8-C16 choisie parmi 
I'isododecane, I'isodecane et I'isohexadecane. 

34. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 23 a 33, caracterisee 
20 par le fait que la phase grasse comprend en outre des huiles minerales. des 
huiles d'origine animale, des huiles vegetales, des esters ramifies en C8-C16, 
des esters et ethers de synthese , des esters hydroxyles, des esters de 
polyols, des alcools gras, des huiles fluorees et leurs melanges. 

25 35. Emulsion selon I'une quelconque des revendications 23 a 34, caracterisee 
par le fait qu'elle contient 10 a 40 % et de preference 18 a 30 % en poids 
d'huile(s), sur la base du poids total de I'emulsion. 

36. Emulsion selon I'une quelconque des revendications 23 a 35, caracterisee 
30 par le fait que la phase grasse comprend au moins une cire ou un melange de 
cires apte a conferer a I'emulsion une force de penetration superieure ou egale 
a 50 grammes. 
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37. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 23 a 36, caracterisee 
par le fait que la cire est choisie parmi les cires minerales, animates, 
vegetates, synthetiques, les huiles hydrogenees concretes a 25°C, les esters 

5 gras concrets a 25°C et leurs melanges. 

38. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 23 a 37, caracterisee 
par le fait que la cire est choisie parmi la cire de polyethylene, I'huile de jojoba 
hydrogenee, ('ozokerite ou leurs melanges. 

10 

39. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 23 a 38, caracterisee 
par le fait que la cire est un melange de cire de polyethylene et d'huile de 
jojoba hydrogenee. 

15 40. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 23 a 39, caracterisee 
par le fait qu'elle contient 3 a 15 % et de preference 3 a 10 % en poids de 
cire(s), sur la base du poids total de I'emulsion. 

41. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 23 a 40, caracterisee 
20 par le fait que la phase grasse comprend en outre des pigments et/ou des 

nacres et/ou des charges selectionnes pour un transfer! minimum. 

42. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 23 a 41 caracterisee 
par le fait que la phase aqueuse represente 0,5 a 60 % du poids total de 

25 I'emulsion. 

43. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 23 a 42, caracterisee 
par le fait que la phase aqueuse comprend de I'eau ou une eau florale, 0 a 14 
% en poids par rapport au poids total de la phase aqueuse, de monoalcools 

30 inferieurs en C2-C6 et/ou de polyols et 0 a 6 % en poids par rapport au poids 
total de I'emulsion d'un agent epaississant, ainsi qu'eventuellement des agents 
de stabilisation de Temulsion. 
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44. Emulsion selon I'une quelconque des revendications 23 a 43, caracterisee 
par le fait qu'elle comprend en outre au moins un additif choisi parmi les 
antioxydants, les colorants, les parfums. les huiles essentielles, les 

5 conservateurs, les actifs cosmetiques, les hydratants, les vitamines, les 
sphingolipides, les filtres solaires et les polymeres liposolubles. 

45. Emulsion selon I'une quelconque des revendications 23 a 44, caracterisee 
par le fait qu'elle est constitute par un produit de maquillage, et notamment un 

10 fond de teint compact sans transfert. 

46. Procede de maquillage de la peau et/ou du cuir chevelu, caracterise par le 
fait qu'il consiste a appliquer sur la peau et/ou le cuir chevelu une emulsion 
solide telle que definie dans I'une quelconque des revendications 23 a 45. 
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